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Resumo:

Os filtro solares s&o formulagdes que ajudam a proteger a pele contra os raios
ultravioleta UVA/UVB do sol, tém a capacidade de absorver e/ou dispersar os raios
solares. Os testes realizados visam verificar a estabilidade fisico-quimica de filtros
solares em gel realizando os ensaios de pH, viscosidade, densidade, caracteristicas
organolépticas e espalhabilidade. Assim, o objetivo do trabalho é avaliar a
estabilidadefisico-quimica de duas formulacdes de protetores solares faciais em gel
manipulados em duas diferentes farmacias de manipulacao na cidade de Ponta Grossa
- PR.Aavaliagéo da estabilidade do filtro solar em gel € de suma importancia, pois assim
assegura a qualidade e segurancga ao produto. Para isso foram coletados dados em O,
30 e 60 dias. As amostras ficaram em estufa a 40°C. Valores médios encontrados para
densidade diminuiram ao longo do tempo, provavelmente devido a perda de agua e
compostos volateis.Para resultados de pH observamos uma pequena alteragdo ao
longo do tempo porem os valores ainda ficam dentro da faixa de pH da pele. A
viscosidade alterou bastante ao longo do ensaio e isto denota grande instabilidade
fisico-quimica a 40 °C. Os caracteres organolépticos e espalhabilidade também
sofreram pequenas alteragdes e a estabilidade mostrou-se ineficiente ao longo de 60
dias. Assim, o trabalho demonstrou a instabilidade fisico-quimica dos produtos nas
condi¢bes testadas ao longo de 60 dias de ensaios.

Palavras-chave: Filtros solares em gel; Oilfree;Estabilidade fisico-quimica; Controle
de qualidade; Cosméticos.

ABSTRACT:

The solar filter are formulations that helps to protect the skin against ultraviolet rays
UVA/UVB sunlight, have the capacity to absorb and/or disperse the solar rays. The tests
conducted are intended to verify the physical and chemical stability of sun filters in gel
performing the tests of pH, viscosity, density, organoleptic characteristics and easy to
apply. Thus, the objective of this work is to evaluate the physical and chemical stability of
two formulations of sunscreens facial gel manipulated in two different pharmacies in the
city of Ponta Grossa - PR. The evaluation of the stability of sunscreen gel is of utmost
importance, because thus ensures the quality and safety of the product. For this data
were collected at 0, 30 and 60 days. The samples were in the oven at 40°C. Average
values found for density decreased over time, probably due to loss of water and volatile
compounds. For results of pH we observed a small change over time but the values are
still within the range of the pH of the skin. PA viscosity greatly altered throughout the test
and this denotes great physical-chemical instability at 40 °C. The organoleptic
characteristics and easy to apply also suffered minor changes and stability proved to be
inefficient along 60 days. Thus, the study demonstrated the physical-chemical instability
of products on the conditions tested along 60 days of tests.

Key-words: Gel sunscreens; Oil free;Physical and chemical stability; Quality control;
Cosmetics.
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1.INTRODUGAO

Os protetores solares sao definidos como: “Produtos anti-solares destinados a
proteger a pele contra queimaduras e endurecimento provocado pelas radiagdes,
diretas ou refletidas, de origem solar ou ndo, dermatologicamente indcuos e isentos de
substancias irritantes ou foto-sensibilizantes e nos quais as substancias utilizadas
como protetores sejam estaveis e ndo se decomponham sob a ag¢ao das radiagdes
ultravioletas, por tempo minimo de duas horas” (BRASIL, 2004).

A utilizacao diaria de fotoprotetores tornou-se imperativa nos dias atuais na
prevencao dos danos causados a pele pelo sol. Diversos fatores ambientais contribuem
para o aumento da exposi¢ao aos efeitos nocivos da radiagéo UV. O Brasil € o pais com
a maior area intertropical do planeta, cujo angulo de incidéncia da radiag&o solar é mais
perpendicular, intensificando assim os seus efeitos. Os fotosprotetores devem ser
capazes de absorver ou refletir a radiagao incidente protegendo o individuo dos danos
que podem ser causados pela radiagao solar (SANTOS, 1999; NOHYNEK,2000).

Como mecanismos de acgéo, os ativos presentes nos protetores solares, podem
bloquear ou absorver a radiacdo solar. Os absorvedores mais utilizados nas
formulacdes s&o: os paminobenzoatos, os salicilatos, os cinamatos e as benzofenonas.
As substancias bloqueadoras mais empregadas s&o: dioxido de titanio, 6xido de
aluminio e 6xido de zinco. Predominantes nos filtros com alto fator de protecao solar
bloqueiam os raios UVA e UVB, mas costumam ser menos aceitos pelos usuarios por
deixarem uma coloracgao esbranqui¢cada na pele. Para conferir protecao equivalente
sem consequéncias estéticas ou desconfortaveis e abrangéncia nos comprimentos de
onda UVA e UVB muitos filtros utilizam, em altas concentragdes, misturas de
substancias absorvedoras da radiagao, no entanto, quanto maior a concentragéo maior
o potencial de irritagéo e sensibilizagao, bem como, o custo do produto final. Além disso,
cada vez mais criangas, idosos e pessoas de pele sensivel utilizam filtros solares
(BRASIL, 2007).

A estabilidade € um parametro de validacédo bastante descrita em normas de
validacao de metodologia analitica (VILEGAS e CARDOSO,2007).

E necessaria para assegurar a qualidade do cosmético, desde a fabricagao até
a expiragao do prazo de validade. O estudo da estabilidade fornece indica¢des sobre o
comportamento do produto, em determinado intervalo de tempo, frente a condi¢oes
ambientais a que possa ser submetido, desde a fabricagcéo até o término da validade
(BARTH, 2000).

Diversos fatores podem influenciar na estabilidade das formula¢des. Os fatores
extrinsecos ou externos considerados no estudo da estabilidade de cosméticos s&o:
processos de envelhecimento que ocorrem em consequéncia do tempo, temperatura
de armazenamento e de exposigao a luz, oxigénio (geracao de radicais livres e reagdes
de oxirredugdo), umidade, além do material de acondicionamento, contaminagéo
microbiolégica e vibragao relacionada ao transporte (BRASIL, 2002). A estabilidade de
um gel relaciona-se principalmente a viscosidade da fase interna. Particulas pequenas
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dispersas em um liquido (ou gas) estdo em constante choque devido ao movimento
browniano. Diversas instabilidades podem ocorrer no sistema devido a estas
movimentacdes (FLORENCE e ATWOQOD, 2003).

Os testes de controle de qualidade devem ser conduzidos sob condigdes que
permitam fornecer informagdes sobre a estabilidade do produto em menos tempo
possivel. Para isso, amostras devem ser armazenadas em condi¢gdes que acelerem
mudancas passiveis de ocorrer durante o prazo de validade. Deve-se estar atento para
essas condi¢cbes nao serem tdo extremas que, em vez de acelerarem o
envelhecimento, provoque alteragdes que nao ocorreriam no mercado. A sequencia
sugerida de estudos (preliminares, acelerados e de prateleira) tem por objetivo avaliara
formulacdo em etapas, buscando indicios que levem a conclusdes sobre sua
estabilidade, se houver incompatibilidade conhecida entre componentes da formulagao
e o vidro, o formulador deve selecionar outro material. O emprego de outros materiais
fica a critério do formulador, dependendo de seus conhecimentos sobre a formulacao e
os materiais de acondicionamento (BRASIL, 2012).

Assim, o objetivo do trabalho é avaliar a estabilidade através das
caracteristicas fisico-quimicas de dois filtros solar em gel, e portanto oillfree, atravésde
analises de pH, densidade, viscosidade, caracteristicas organolépticas e
espalhabilidade.

2.MATERIAL E METODOS
2.1 Materiais

Foram utilizados as solugbdes tampao fosfato pH 4 e pH 7 para calibragdo do
pHmetro, agua destilada para preparacdo da solucdo das formulagbes e posterior

leiturado pH, e as Formulagdes de filtros solares em gel apresentadas na Tabela 1.

TABELA 1- Comparacao das Formulagdes dos filtros solares em gel.

Componente Fungao naférmula

Formulagéao1

Base pronta Oillfree Veiculo (CHEMISTRY, 2010)
Dioxido de Titanio Blogueador solar fisico (NANUM, 2010)
Filtro solar Hidrossoluvel Filtro solar quimico UVA/UVB (NOSTRA, 2002)

Formulagao 2

Eusolex® 232 (Acido Fenilbenzimidazol Filtro solar quimico UVA/UVB (FAGRON, 2011)

Sulfénico)

Agua destilada Veiculo Agente solubilizante (GOTTSCHALCK,
TARA; MCEWEN; GERALD, 2004)

EDTA Dissoédico Antioxidante, sequestrante (FAGRON, 2003)

Natrosol 250 HHR (hidroxietilcelulose) Agente gelificante(BIOVITAL, 2009)

Fonte: o autor (2015).
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3.METODOLOGIA

Os testes foram realizados na Universidade Estadual de Ponta Grossa —
UEPG, Ponta Grossa, PR, no Laborat6rio de Produgéo de Medicamentos — LAPMED. A
pesquisa foi qualitativa e quantitativa para os parametros fisico-quimicos analisados.

Foram analisadas as seguintes propriedades fisico-quimicas, de acordo com
Guia de Estabilidade de produtos cosméticos sugerido pela Agéncia Nacional de
Vigilancia Sanitaria (BRASIL, 2004): densidade, pH, caracteristicas organolépticas,
espalhabilidade e viscosidade.

Os testes foram realizados em tempo 0, 30 e 60 dias, com as amostras
mantidas sob temperatura de 40 °C em estufa (Nova ética 400ND/300°C, S&o Paulo,
Brasil), permitindo, assim, obter informagdes sobre a estabilidade do produto ao longo
do tempo.

3.1 Determinacgao da Densidade

Para determinacdo da densidade utilizou-se baldo volumétrico de 10 mL
previamente tarado, preenchido cuidadosamente para ndo formar bolhas de ar, com a
formulagéo em analise, realizados em triplicata. O calculo da densidade foi realizado
segundo a férmula abaixo.

m
Vv

Equacéo1: d=

Onde: m corresponde a massa em gramas correspondente a 10 mL da
formulacéo (peso do baldo volumétrico cheio — peso do baldo volumétrico vazio); V
corresponde ao volume em mL de formulagéo pesada (10 mL). O ensaio foi realizados
em triplicata e calculados a média, o desvio padrao (DP) e o coeficiente de variacao
(CV%).

3.2 Determinagao do pH

A medida do pH foi realizada através do método potenciométrico, utilizando
pHmetro digital (Gehaka PG 2000 Sao Paulo-Brasil), previamente calibrado com as
solugdes tampdes ph 4,0 e 7,0. Preparou-se uma solugcéo a 10%, usando-se agua
destilada como solvente e procedeu-se a medida do pH em triplicata para cada
amostra.

3.3 Determinagao das caracteristicas organolépticas e espalhabilidade

As formulagdes foram analisadas quanto as propriedades organolépticas
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através da visualizagado e do olfato, observando qualquer alteragdo da coloragéo ou
odor.

A espalhabilidade foi determinada aplicando por¢do da amostra na porgéao
interna do antebraco direito. As alteragbes foram descritas da seguinte forma: normal
(+), sem alteragéo (++), pouca alteracao (+++) ou muita alteracao (++++) (BRASIL,
2004).

3.4 Determinagao da viscosidade

A viscosidade aparente foi determinada utilizando-se viscosimetro de
Brookfield (QuimisQ860MDiadema/Sao Paulo-Brasil), com spindle n° 4. A velocidade
de rotacdo foi de 6 rpm, sendo os resultados expressos em Pa.s, realizados em
triplicata.

4. RESULTADOS E DISCUSSAO
Avaliamos duas amostras de filtro solares em gel, de duas farmacias de
manipulagéo diferentes, manipuladas na cidade de Ponta Grossa - PR, com fator de

protecdo solar 15 e tivemos os resultados descritos na Tabela 2.

TABELA 2 - Resultado das andlises fisico-quimicas das formulagdes de filtros solares em gel.

Tempo Densidade oH Visclé)sidade Caracteristicas
(dias) (lm.g/mL) (média + DP) ’( .a.s) orga?holiﬁ'ttljcads/
média + DP (media £ DP) | €spalhabilidade
Formulacéo 1
0 3,40 £ 0,2705 | 6,56  0,0100 | 47,53 + 1,2740 ¥
30 3,34 +0,2474 | 6,94+ 0,0152 | 34,26 + 0,6028 4
60 1,79+ 0,0070 | 6,63 + 0,0100 | 22,65 + 2,7660 4
Formulagéo 2
0 261+0,1778 | 6,33+0,0100 | 98,76 + 0,2082 ¥
30 3,49 £ 0,0707 | 6,010,0152 | 96,7 +0,72111 4
60 1,76 + 0,0565 | 6,54 + 0,0152 | 88,96 + 1,3614 4

Fonte: o autor (2015).

Os resultados de densidade, pH e viscosidade também foram expressos em

graficos para melhor visualizagao do perfil dos resultados ao longo do tempo.
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FIGURA 1 — Resultados de densidade (mg/mL) nos tempo 0, 30 e 60 dias para as duas
formulagbes analisadas.
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Fonte: o autor (2015).

FIGURA 2 — Resultados de pH nos tempo 0, 30 e 60 dias para as duas formulacdes
analisadas.
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Fonte: o autor (2015).
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FIGURA 3 — Resultados de viscosidade (Pa.s) nos tempo 0, 30 e 60 dias para as duas
formulagdes analisadas.

120 - Viscosidade

m
©
Q380 -
Q
=]
5
-g 40 —4—Formulacao 1
b Formulacao 2
S

O I ]

0 30 60
Tempo (dias)

Fonte: o autor (2015).

Adensidade é representada pela relagao entre a massa de uma substénciae o
volume que ela ocupa. No caso de liquidos ou semi-sélidos este parametro pode indicar
aincorporacgao de ar ou a perda de ingredientes volateis e agua (BRASIL, 2010).

Podemos perceber que a densidade de ambas as formula¢des diminuiram ao
final do tempo de ensaio (60 dias). Porém, ao longo de 30 dias o resultado se manteve
com pequenas alteragdes. Podemos inferir que, em relagdo a densidade, a formulacao
manteve-se relativamente estavel por 30 dias, nas condi¢des testadas, e que apos
esse periodo houve perda significativa de produtos volateis e agua, ocasionando a
diminuicéo da densidade das formulagbes.

A pele ndo possui pH neutro, e dependendo da regido do corpo ou da idade, o
pH varia, mas, no geral, o chamado pH fisiolégico da pele é entre (4,5 - 6,0), onde o
mesmo, contribui para que ocorra protecao bactericida e fungicida em sua superficie
(LEONARDI et al., 2002).

Podemos perceber que o pH, esta dentro do valor fisiolégico tornando assim
um produto seguro para o uso.Ou seja, produto se mantende relativamente estavel em
relagéo ao pH no periodo de 30 e 60 dias.

Aviscosidade € a medida de resisténcia do sistema em fluir quando submetida
a uma forga. Desta forma, quanto maior a viscosidade de um produto, maior sera essa
resisténcia, influindo ainda na capacidade do produto em espalhar-se sobre uma
superficie (LAHOUD & CAMPOS, 2010).
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Utilizou-se o viscosimetro de Brookfield para analise do perfil da viscosidade e
padronizaram-se as leituras utlizando-se o spindle S4 e velocidade de rotagcéo de 6
rom(SILVEIRA, 2007).Aviscosidade é uma variavel que caracteriza reologicamente um
sistema. A avaliagao desse parametro ajuda a determinar se um produto apresenta a
consisténcia ou fluidez apropriada e pode indicar se a estabilidade € adequada, ou seja,
fornece indicagdo do comportamento do produto ao longo do tempo (BRASIL, 2004).

No periodo de 30 dias ndo houve altera¢des significativas para a formulagao 2,
ja a formulagao 1 apresentou queda de viscosidade mesmo no periodo de 30 dias em
estufa. No final da analise em 60 dias, ambas as formulagcbes tiveram suas
viscosidades bem menores do que no inicio da analise e concluimos que ocorreram
alteragao e degradacao dos componentes das formulag¢des nas condi¢des testadas.

As caracteristicas de espalhamento sobre a pele de uma emulsao foto
protetora sao importantes, tanto do ponto de vista sensorial como de eficacia. Uma
emulsao foto protetora deve propiciar a sensagao correta e esperada pelo consumidor,
além de ter espalhamento adequado para garantir o Fator de Protecédo Solar (FPS)
nominal (FRANCISCO etal., 2001).

Quanto as caracteristicas organolépticas e de espalhabilidade as amostras
podem ser classificadas, em relacéo aaspecto,cor e odor através de cruzes em: normal
(+), sem alteragao (++); levemente modificada (+++); modificada(++++); intensamente
modificada (+++++).

De acordo com os ensaios a espalhabilidade e caracteristicas organolépticas
tiveram pequenas alteragdes, mas que ndo comprometeram as caracteristicas
analisadas.

5.CONCLUSAO

Os estudos de estabilidade de cosméticos, especialmente os filtro solares, sao
usados freqientemente e ajudam a prevenir e evitar melanomas, sdo bastante
importantes para assegurar a qualidade e segurancga desses produtos.

Avaliamos algumas caracteristicas fisico-quimicas de dois fotoprotetores em
gel FPS 15, manipulados em duas farmacias de manipulagéo diferentes na cidade de
Ponta Grossa — PR. As caracteristicas de densidade, viscosidade, pH e caracteristicas
organolépticas e de espalhabilidade forma avaliadas ao longo de 60 dias armazenadas
em estufaa40°C.

O estudo demonstrou apds as analises realizadas nas duas amostras de filtros
solares em gel, que as mesmas apresentaram pH e caracteristicas organolépticas e
espalhabilidade com poucas altera¢des ao longo do tempo.

Ja os ensaios de determinacdo de densidade e viscosidade tiveram alteragdes
significativas com diminui¢cao dos seus valores ao longo dos 60 dias de ensaio, denotando
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instabilidade fisico-quimica nesses parametros dentro das condi¢bes avaliadas.

Assim, nossos resultados confirmam que as duas amostras, sao definidas
como produtos relativamente estaveis para os parametros de pH e caracteristicas
organolépticas e de espalhabilidade. Porem, para os parametros de densidade e
viscosidade ambos os foto protetores apresentaram-se instaveis ao longo do ensaio
guando expostos a temperatura de 40 °C.

O estudo poderia realizar futuramente analises microbiologicas, estudo da
estabilidade prolongada e transporte dos filtros solares em gel,conforme Guia de
Estabilidade de Cosméticos —ANVISA, e assim melhor avaliar tais formulagdes.
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